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Liste des abréviations utilisées dans le manuscrit : 
 
• Laboratoires d’accueil 
• LARMAUR : Laboratoire de Recherche en Mécanique Appliqué de l’Université de Rennes1 
(RENNES 1). 
• LimatB : Laboratoire d’ingénierie de matériaux de Bretagne ( Université de Bretagne Sud 
LORIENT). 
 
• Symboles utilisés dans les tableaux et figures pour des grandeurs hauteurs : 
• ue : hauteur du recouvrement élastique. 
• up : hauteur de l’empreinte résiduelle après un cycle de charge/décharge. 
• ut : hauteur totale correspondant à la somme des deux autres hauteurs ci-dessus 
• 2a : diamètre de l’empreinte dans le plan (x,y). 
• u contact ou D : hauteur correspondant au dernier moment où l’indenteur est en contact 
avec la surface déformée lors de la décharge 
• d= diamètre de l’empreinte  
 
 
• Symboles concernant des propriétés mécaniques élastiques du matériau : 
• E : module de Young. 
• ν: coefficient de Poisson. 
• E(L.H) : module de Young déterminé à partir des travaux  de LAWN et ceux de HOWES. 
• E(L.S) : module déterminé à partir des travaux deLOUBET et de SNEDDON. 
• E(S.T) : module de Young déterminé à partir des travaux de STILWELL et TABOR. 
• Enano : module de Young mesuré par nanoindentation. 
• Eus : module de Young mesuré par la méthode des ultrasons. 
• γ(L.H) : coefficient de forme obtenue par égalité du module de Young obtenu par 
ultrasons  avec celui issu des travavux de LAWN et HOWES. 
• γ(L.S) : coefficient de forme obtenue par égalité du module de Young obtenu par 
ultrasons  avec celui issu des travaux de LOUBET et SNEDDON. 
• γ(S.T) : coefficient de forme obtenue par égalité  du module de Young obtenu par 
ultrasons  avec celui issu des travaux de STILWELL et TABOR. 
• γ(L.H) labo : formule empirique établie sur 17 verres différents, en utilisant la 
publication de LAWN et HOWES. 
• γ(L.S) labo : formule empirique établie sur 17 verres différents, en utilisant les 
publications de LOUBET et de SNEDDON. 
• γnano : mesure de γ obtenue par nanoindentation. 
•  γus : mesure de γ obtenue par la méthode des ultrasons. 
• γ contact : valeur de  γ lorsqu’on est à la fin de la charge lors d’un essai de nanoindentation. 
• γ dernier contact : valeur de  γ lorsqu’on est à au moment du dernier contact entre l’indenteur 
et la surface déformée lors de la décharge. 
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Introduction 
 Le verre est tellement présent dans notre vie quotidienne que nous 
pouvons oublier sa présence, il fait partie de notre paysage. On le rencontre dans 
plusieurs secteurs technologiques et sa production annuelle dans l’Union 
Européenne entre 2001 et 2005 [1,2],  
  Afin de satisfaire la demande de plus en plus performante et sélective des 
besoins du monde industriel et technologique dans lequel nous vivons, les 
scientifiques ont à leur disposition toute une batterie de tests permettant de 
caractériser les propriétés visées lors de la conception du verre. Un des pôles qui va 
nous intéresser dans cette étude est le pôle « essai mécanique ». 
  Un des moyens, le plus ancien et le moins difficile à mettre en œuvre pour 
caractériser mécaniquement un matériau, est l’indentation. Cela consiste à mesurer 
la capacité d’un matériau à s’opposer à la déformation créée par un poinçon 
(indenteur) qui vient s’appuyer à force constante sur sa surface. On parle aussi 
d’essai de dureté. Le principal objectif de cette étude est d’avoir une approche 
originale de ce problème. En effet, l’avènement de la microscopie de champ proche 
a révolutionné l’approche de caractérisation de la surface des matériaux. L’idée 
fondatrice de la technique, mise en place dans le laboratoire spécialiste de la 
mécanique du verre, le LARMAUR, est d’associer ce microscope à sonde locale 
avec un essai de dureté. Nous essayons de remonter à la caractérisation des 
propriétés élastiques du matériau en observant un profil d’empreinte Vickers après 
essai de dureté. On déterminera ainsi le module de Young, et le coefficient de 
Poisson. 
  L’instrumentation de l’essai de dureté, conduisant à mesurer en continu 
l’effort de pénétration de l’indenteur ainsi que son déplacement dans la matière, a 
permis de proposer un outil autorisant une mesure locale des propriétés 
mécaniques. Cet outil a été utilisé dans ce travail afin de le comparer à la méthode 
développée sur l’essai de dureté. L’ensemble des résultats a été confronté à des 
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données plus macroscopiques obtenues par des mesures de propriétés élastiques 
par échographie ultrasonore. 
  Ce mémoire va s’articuler en deux parties : 
- La première présente les outils de caractérisation utilisés en apportant 
pour chacun d’eux un point de vue bibliographique et des 
développements originaux. Un premier chapitre est consacré à l’étude 
de l’essai de dureté et son interprétation originale en terme de 
propriétés élastiques. Un soin particulier a été porté sur l’obtention et 
l’analyse des images des empreintes à une échelle micrométrique. Un 
deuxième chapitre présente l’essai d’indentation instrumenté ainsi que 
la méthodologie concernant la mesure des propriétés mécaniques que 
l’on peut en extraire. Un dernier chapitre présente une mesure des 
propriétés élastiques par échographie ultrasonore, technique éprouvée 
conduisant à considérer les mesures qui en sont issues comme étant 
les valeurs de référence pour les matériaux de l’étude. 
 
- La deuxième concerne les résultats et leur discussion. Les trois outils 
étudiés dans la première partie conduisent à des mesures de 
propriétés mécaniques qui peuvent sembler être dispersées. La 
discussion montrera, qu’en fait, les techniques de mesure locale sont 
complémentaires et donnent un encadrement des propriétés de 
référence. 
  Une autre particularité de ce mémoire est le temps consacré à sa 
réalisation. En effet, cette étude a débuté en décembre 2002 et se termine en juin 
2009. Les échantillons, fournis en juin 2004, ont terminé d’être étudiés, pour ma 
partie, en avril 2009. Il y a eu des évolutions dans ce verre, et ceci est l’objet de la 
suite du manuscrit, mais il y a eu aussi beaucoup d’évolutions professionnelles du 
point de vue de « l’étudiant », mais ceci fait partie d’une autre histoire … 
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Chapitre 1 : Essai de dureté 
  Dans ce chapitre, nous introduirons les différentes techniques utilisées 
pour caractériser le matériau de cette étude. Dans un premier temps, nous 
présenterons la notion de dureté par une approche originale développée au 
laboratoire. Ensuite, nous parlerons de l’outil d’investigation qu’est le microscope à 
force atomique (notée AFM dans la suite du texte). 
1. Essai de dureté 
1.1   Analyse des déformations permanentes 
 
           Si la notion de dureté est l’une des plus intuitives, sa mesure correspond 
en pratique à celle de la résistance à la pénétration locale du matériau considéré. La 
dureté est alors une propriété physique complexe et difficile à interpréter, qui 
dépend non seulement des caractéristiques de ce matériau, mais aussi de la nature 
et de la forme du pénétrateur et du mode de pénétration. 
       Les essais habituels de dureté sont simples, rapides, et généralement 
non destructifs. Ils offrent donc un moyen très commode, et très utilisé dans les 
ateliers, pour vérifier l’évolution des propriétés d’une pièce métallique, notamment 
lors des traitements thermiques et mécaniques, ou pour contrôler la conformité des 
fournitures. De plus, la dureté permet d’apprécier, dans une certaine mesure, la 
résistance mécanique, la résistance à l’abrasion, la conservation du poli, la difficulté 
d’usinage, etc… Elle permet d’apprécier la résistance des corps fragiles (carbures, 
composés intermétalliques, etc.). Enfin, la mise au point des méthodes de micro-
dureté permet de résoudre de nombreux problèmes : mesure de la dureté des 
couches minces ou superficielles, exploration d’alliages à phases multiples, 
évaluation de l’écrouissage local, etc…. 
        De très nombreuses méthodes d’évaluation de la dureté ont été 
proposées. Les plus courantes et les plus familières consistent à mesurer la 
résistance à la pénétration, mais les essais par rayage, par rebondissement, ou par 
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oscillations de pendules peuvent offrir des possibilités intéressantes dans certains 
cas. 
  Nous porterons notre intérêt sur les essais de dureté par pénétration. 
  1.1.1  Principe et relations générales 
      C’est à cette catégorie d’essais qu’appartient la plupart des appareils 
employés industriellement. Un pénétrateur suffisamment dur pour ne pas être 
déformé plastiquement par le matériau à essayer, et de forme variable (tableau 1), 
est enfoncé dans le métal par l’action d’une force constante appliquée dans des 
conditions bien définies. On mesure soit les dimensions transversales, soit la 
profondeur de l’empreinte. Les tentatives faites pour opérer à dimension d’empreinte 
constante, et à charge variable, n’ont pas conduit à des méthodes utilisables 
industriellement. 
 
Tableau 1 : Géométries des différents indenteurs utilisés en industrie. 
    D’une façon générale, la dureté H sera définie par un nombre relié à 
σmoy, la pression moyenne de contact  définie par : 
 =       (1) 
avec  P étant la  force appliquée sur la surface et Ac représentant l’aire de 
contact. 
  1.1.2   Cas de la dureté Meyer 
                  Meyer a étudié la résistance à l’enfoncement d’une bille dans un métal , 
tout comme  pour l’essai Brinell. On définit alors la dureté Meyer comme étant: 
Page | 11  
 
	
 =  =      (2)   
Dans les métaux durs ou écrouis, on observe autour de l’empreinte la formation d’un 
bourrelet. Dans les métaux mous ou recuits, au contraire, on observe un 
enfoncement général de la surface de l’empreinte. 
  1.1.3  Cas de la dureté Vickers 
           Le pénétrateur choisi pour avoir une correspondance avec l’échelle de dureté 
Brinell,est dans ce cas, une pyramide diamant à base carrée ; l’angle entre deux 
faces opposées est de 136o. On prend comme matériau le diamant car il est plus 
dur que la plupart des matériaux étudiés 
       L’empreinte carrée laissée par l’indenteur sert de support à la mesure de la 
longueur de la diagonale de l’empreinte (ou la moyenne des deux diagonales). 
        L’utilisation d’un indenteur Vickers sera d’autant plus légitime que la 
précision sera plus grande de par la taille et le polissage d’un diamant permettant d’ 
atteindre de petites échelles de mesure. De plus l’accroissement de l’utilisation des 
couches minces dans de nombreux domaines  tels que l’optique, la 
microélectronique,  a conduit au cours des années 1980 à un nouveau 
développement de l’essai à l’échelle nanométrique. La mesure directe de 
l’empreinte ne pouvant plus se faire par microscopie, la solution a été d’instrumenter 
la machine d’essai pour mesurer l’évolution de la force avec la pénétration de 
l’indenteur dans le matériau. Comme on l’a vu l’essai de dureté classique a 
naturellement pris une orientation expérimentale en introduisant la microdureté par 
essai de Vickers (qui date de 1925) sur des échantillons de moins en moins épais. 
Le critère d’avoir une épaisseur supérieure à 1,5 fois le diamètre de l’empreinte, va 
obliger d’appliquer sur ces états de surface particuliers  (couches minces) et des 
charges de plus en plus faibles. 
       Pour notre cas, nous avons utilisé le microduromètre Matsusawa qui possède 
la caractéristique de faire la mesure de la diagonale à 0,002 mm près, grâce à un 
microscope micrométrique (grossissement 120) lié à la machine 
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     La dureté Vickers HV est le quotient de la charge d’essai F par l’aire réelle de 
contact. 
	 = 2 ∗ 0.102(136°/2)  
soit : 	 = 1.854 4 ∗ /      (3) 
 Nous utiliserons un autre indenteur dans cette étude, de type Berkovich 
qui est une pyramide à trois faces, dont la base est un triangle équilatéral. Les faces 
ont une inclinaison de 65,3° par rapport à l’axe ve rtical. La surface projetée A(d), 
peut être calculée, géométriquement en fonction de la distance d depuis la pointe, 
comme suit: 
 
   
Figure1 : géométrie du berkovitch : (a) Vue de dessus ; (b) Vue en coupe 
 
b=tan(63.5°) d   mais également b=a/2 *tan(30°) donc % = &2√3( ∗ )  
or * = + √3 donc comme l’aire projetée vaut , = %*/2 ; on trouve que  
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A = 3√3b  
  Ce qui donne finalement ,() = 3√3 (tan(63.5°))  = 24.56   
 Pour nous, la distance d sera la distance entre la surface et l’indenteur, 
soit ucontact.. 
 Le choix de l’indenteur Berkovitch par rapport et de l’indenteur Vickers est 
cohérent car ils ont le même cône d’équivalent. Ce cône a pour demi-angle au 
sommet αéq. 
Posons «  a » la demi diagonale du Vickers et  « r » le rayon du cône. 
En termes de surface projetée dans le plan, les deux sont identiques : 
De   SV=2a2  et Scône=pir2, on a    2 = 3   %            (4) 
 L’angle entre deux faces consécutives du Vickers vaut 148°1(et celui entre 
deux faces opposés vaut 136°), alors tan( 74.05°)=a /h et tan αeq=r/h avec h la 
profondeur de l’empreinte. 
On trouve aisément que  tan αeq=3  tan(74.05°)=2.7936 soit  
αeq=70.3°       (5) 
Remarque : 
Le lien entre la dureté Vickers et la dureté Meyer est le suivant  
	 = 1.46	
     (5.bis) 
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 1.2  Analyse des déformations élastiques 
  1.2.1 Bibliographie   
 Le but de la modélisation est de faire le lien entre l’essai  relativement 
simple et la grandeur  physique qui lui est associée. La théorie de l’indentation 
élastique est basée sur la solution d’un problème de Boussinesq [1] et de Love [2]:  
- Boussinesq va apporter une solution à un problème de contact 
ponctuel,  
- Love va appliquée la solution de Boussinesq à un problème 
d’indentation conique (en utilisant la théorie des potentiels de Green, 
cf. annexe1). 
Afin de mieux comprendre l’évolution des modèles qu’on va utiliser dans ce 
manuscrit, il est intéressant d’avoir une vision globale de l’évolution des modèles 
mis en œuvre comme l’indique la figure  ci-dessous : 
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Devant la complexité de l’utilisation de ces fonctions potentiels de Green, il 
fut proposé une solution plus esthétique  par l’écossais I .N Sneddon : l’utilisation 
d’une transformée de Hankel a le mérite d’être plus élégante qu’une résolution de 
potentiels de Green, même si l’intégration d’une fonction de Bessel  reste difficile. 
Quatre publications sont à la base de notre investigation dans le domaine 
de l’indentation.élastique. 
On commencera par celle de I.N Sneddon [3,4], suivi de Stilwell et Tabor 
[5], Lawn et Howes [6] et enfin celle de Loubet [7]. Chacune de ces publications va 
aborder une nouvelle facette du problème. 
• Stilwell et Tabor feront une approche phénoménologique  
• Lawn et Howes feront une approche par recouvrement élastique  
• Loubet sera celui qui posera les bases de l’indentation instrumentée 
Nous donnons dans ce paragraphe les principaux résultats nécessaires 
pour comprendre l’approche  développée au laboratoire. 
Auparavant, un simple rappel de notation sera fort utile pour la suite de 
l’explication des mesures (ou profondeurs) utilisées dans la suite : 
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 Apport  de Sneddon à l’indentation : 
Les hypothèses qu’ils imposent sont d’avoir un cône : 
o Axisymétrique 
o Rigide et sans frottement 
o Ne présentant pas de rugosité avec la surface 
o Le solide est isotrope élastique et linéaire. 
 
 
 
 
 
 
 
Figure2 : position du problème d’indentation : 
- Détermination des paramètres géométriques, vue générale- 
- Détermination des paramètres selon profil 
 
On peut alors calculer la pression, ou la charge sous l’indenteur.P. 
 Pour un indenteur à fond plat, on trouve 
4 = 56789:; = <=789:;<              (6) 
                    avec    D= la profondeur de l’empreinte, variant avec la longueur ρ.  
a 
D=γ ucontact 
a 
ρ 
O 
D 
S 
α 
α 
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                                        (c'est aussi la grandeur ucontact) 
                                a=rayon du cercle de contact.  
                                µ=coefficient de Lamé= E/2(1+ν) 
 Pour un indenteur conique, on trouve  
 4 = 5µ>(9:;)?7@A 8< = <BC &9:D<(EFGH 8<                   (7) 
 
 Apport de Stilwell et Tabor 
L’apport de ces deux auteurs réside dans la mise en évidence 
expérimentale de la relation entre pression moyenne et dureté Meyer. Ainsi si l’on 
considère que HM=σmoyenne=P/Ap où Ap est l’aire projetée et P la charge appliquée 
normalement sur la surface, nous trouvons avec les notations de la figure 3 que : 
,I = JK (tan L) 2 
 
 
 
 
(a) 
 
 
 
(b) 
Figure3 : (a) position du problème ; (b) lien entre cône équivalent et empreinte Vickers 
α 
a 
u 
P 
2a 
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  Comme  	
 = MN+OP et en reprenant (7), alors 	
 =  Qπ(R:ν)STUVα  , ce 
qui donne après quelques calculs la relation suivante : 
W = X (R:Y)N+OP    (8) 
  
 On retrouve ainsi le problème appliqué à notre cône la pression moyenne 
p vaut alors P/pia2 (surface du cercle de contact) , et (8) devient : 
4 = >7<=<(9:;<) ?7@A           (9) 
 Remarque : on retrouve (9) en remplaçant D=(pi/2)a tanα dans (7) 
 La deuxième observation expérimentale établie aura des répercussions 
importantes durant plusieurs décennies. Le recouvrement latéral peut être 
négligé devant le recouvrement axial. Le cercle de contact vaut toujours 2a de 
diamètre, quelque soit la nature du matériau du cône utilisé, ce qui légitime 
l’hypothèse ci-dessus  (même Sneddon fera abstraction en 1965 du recouvrement 
latéral alors qu’en 1951, il parlait des deux recouvrements). 
 Apport de Lawn et Howes : 
 Nous voyons ici que l’approche purement élastique laisse de côté un 
aspect phénoménologique : le recouvrement élastique lors de la décharge. En 
effet, la théorie de l’indentation ne s’occupait plus que de la charge alors qu’un essai 
se résume à une phase de charge, de maintien à Pmax et une phase décharge. 
Lawn et Howes vont contribuer à l’avancée du problème en essayant 
d’expliquer ce recouvrement élastique en termes de paramètres élasto-plastiques. 
Ils utilisent un facteur géométrique  γ défini comme étant le rapport de la mesure du 
contact avec la surface  non déformée soit 
Z = MM[\]^_[^. 
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A la fin de charge, nous sommes à P=Pmax  et on considère que la surface 
est déformée comme un ressort bandé. Lorsque la décharge est finie, la hauteur 
traduisant la surface déformée correspond à la hauteur de recouvrement élastique. 
Tout revient à relâcher la pression sur un ressort précontraint  pour qu’il revienne à 
l’état de repos. Il en résulte une mesure de cette relaxation axiale.  
 On la notera u re. Lorsqu’on est à Pmax, la hauteur vaut u max =u t 
• Pour u t, on a : 
` = [	 b  cd  e% Lf]KN     (10) 
• Pour  u p, on a : 
h`éijMkllk = m X (R:Y)  c e%Ln KI    (11) 
 La relaxation des contraintes résiduelle sous l’indenteur, peut être vue  
comme une force PE agissant sur la surface exempte de précontraintes, mais du fait 
des précontraintes, elle correspond à une force Prési, que nous devons soustraire, ce 
qui donne une force P correspondant au recouvrement élastique: 
` = X` − h` 
soit     ` = p X (R:Y)   cq e%Lr (KN − KI )      (12) 
Remarque :                                         ZX≈     t 
Au sens de Love et Sneddon, le coefficientγE vaut pi/2, pour  Lawn et Howes 
ce facteur est voisin de cette valeur ce qui conduit à une surestimation. 
 Apport de Loubet 
 Le principal but de Loubet sera de faire un lien entre les théories 
élastiques et plastiques existant pour des matériaux. Il veut caractériser un matériau 
homogène qui est régi par un régime d’élastoplasticité. 
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La base de son approche est de prendre en compte l’effet du bourrelet qui 
n’est pas négligeable et qui  introduit dans la mesure de la diagonale une 
surestimation qui en élasticité pure conduit à : 2% =  = 7KvON+vN    (13) 
Cette formule résulte d’une considération géométrique de l’empreinte  
comme nous le montre la figure 4 : 
 
 
 
Figure 4 : données géométriques permettant de calculer la relation 2a=7D Car α=74.05° (demi-angle 
entre faces opposées), donc tan α= 7/2=a/D 
  Et il trouve que  KwMhhklkN = x − y    (14) 
 En reprenant les résultats de Stilwell et Tabor (on a le diamètre d qui ne 
varie pas avec la charge), on arrive au résultat suivant selon les notations de la 
figure 5 : 
e%L ′ = KIy e%L 
 
 
 
 
 
 
Figure 5: notations pour l’expérience de Stilwell et Tabor 
d 
α 
D=utotal 
α’ 
u permanent 
D 
d=2a 
α 
ucontact 
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  1.2.2   Nouvelle approche  
 En 2002, l’usage du microscope à force atomique (AFM) est plus fréquent 
car les échantillons arrivant au laboratoire sont de plus en plus  des couches minces ou 
des fibres optiques. La caractérisation mécanique des échantillons étant toujours 
d’actualité, il parut naturel d’associer un duromètre avec l’AFM. L’idée consistait ensuite 
à utiliser la fonction « section » des outils de traitement de l’image acquise par le 
microscope après indentation Vickers. On pouvait alors inclure sur le profil obtenu les 
résultats d’élasticité et d’indentation que l’on a vus dans le chapitre précédent. 
Résumons sur le profil d’une empreinte (cf. Figure 7) les principales caractéristiques 
qu’on va utiliser par la suite dans le manuscrit. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 6 : désignation des noms des arêtes et des faces 
 
 
 
 
 
 
Arête2 
Arête1 
Face1 
Face2 
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U=guc 
 
 
           Surface  déformée lorsqu’il n’y a pas de précontrainte ;         Surface en cours d’indentation 
           Surface déformée lorsqu’on est en fin de charge ;      Surface  déformée lorsqu’on est en fin de 
décharge. 
Figure7 : données caractéristiques pour une empreinte Vickers 
 On part de la formule de Sneddon correspondant à un cône. Nous avons 
trouvé la relation entre p et la dureté Meyer soit (8). C’est la raison pour laquelle on 
appelle cette formule, formule de Stilwell/Tabor. 
 On utilise la relation géométrique définissant un facteur γ  
En voyant qu’on défini par rapport à utotale d’après [5] (soit  uélastique (voir 
figure7)),  alors  ` = Xc N+OPR:Y Kél+iNjzMk , soit   
up 
ut=uél 
ure 
uc 
u=γu c 
a* a 
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( ={<)|.} = m9:;
<
?7@An [ 9~é7?~< ]4         (15) 
Ainsi nous avons trouvé une première relation modifiée. 
 
 Le facteur γ traduit un effet «pile-up» ou « sinking--in» de la surface semi-
infinie élastique déformée après indentation [8].  
 On part de (12)  et comme  { = {= , il nous reste à remarquer que  
KN − KI = &KN + KI(&KN − KI( 
                                                           = (2KN − K hk)(Khk)    car u totale= u p+u re 
alors  ` = m X(R:Y) R  c  e%Ln ∗ (2KN − Khk)(Khk) , soit 
( ={<). = m&9:;
<(
?7@A n [ 9(<~?:~)(~)]4        (16)  
La deuxième formule est mise à jour. On la note Lawn .Howes à cause des 
résultats obtenus grâce à [6] 
Remarque : la notation de Lawn et Howes indique  que ZE correspond à 
une surface n’ayant aucune précontrainte, donc elle est libre et dans cette 
hypothèse ZE=utotale=2a/7.  
 On sait que 
J% =  2  
   avec     a= rayon de la surface de contact  
               d = la diagonale du Vickers. 
  On trouve alors une relation entre a et d mais a et ucontact sont liés par 
% = (e%L)KvON+vN et KvON+vN = M^c  donc  
Page | 24  
 
% = KNZ (e%L) 
 Comme  = √2J M^c (e%L) et ℎk = Mc  (différence de hauteur entre u contact 
et la surface non déformée), il nous reste juste à remplacer les termes dans la 
solution de Sneddon pour un poinçon plat, à savoir : 
` = 2(1 −  ) %ℎk 
car Loubet considère que l’élasticité est uniquement crée par un poinçon plat 
Finalement on trouve la dernière relation  
( ={<).| = m 9:;
<
√<>  ?7@An m 9~?~n 4     (17) 
 Nous avons mis en évidence trois équations qui traduisent un 
comportement de matériau. Nous voyons que l’usage de ces deux instruments, à 
savoir le duromètre et l’AFM, que rien ne pouvait rapprocher, fait de cette méthode 
une approche originale de l’indentation. Le profil que nous étudions est obtenu par 
microscopie à force atomique, après avoir fait un traitement d’images sur l’image 
brute.  
2. Géométrie tridimensionnelle de l’empreinte  
 
Il existe plusieurs outils  permettant de faire une reconstruction en 3D. nous 
aurons besoin d’information dans le plan (X, Y) et dans le sens Z afin de déterminer les 
propriétés mécaniques élastiques à partir d’une petite empreinte (afin d’éviter que la 
fissuration ne vienne perturber la réponse élastique du matériau). Il faudra alors avoir 
une grande résolution de l’appareil de mesure .Parmi les candidats possibles, nous 
choisirons la microscopie à force atomique, notée par la suite AFM 
2.1  Principe de l’AFM 
   Le principe de l’AFM consiste à balayer la surface d’un échantillon à l’aide 
d’une pointe très fine, placée à une distance très proche, ou au contact, de la surface 
de l’échantillon afin qu’elle soit sensible aux forces d’interaction. En observant 
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l’implantation de la pointe sur un bras de levier, comme on le voit sur la figure 8, 
nous comprenons qu’en fonction des forces attractives, répulsives, ou de contact, le 
bras de levier va plus ou moins fléchir en fonction de  sa constante de raideur K. 
 Les caractéristiques de la pointe utilisée sont données ci-dessous : 
 
Figure 8 : caractéristiques d’une pointe standard utilisée en AFM 
 Les mouvements du cantilever sont mesurés à l’aide d’un système optique 
simple (Figure 9) : un faisceau laser est réfléchi sur le dessus du cantilever et capté 
par une photodiode dont la caractéristique principale est une très grande résolution 
spatiale permettant de mesurer des déplacements du levier aussi faibles que 0,1nm 
[9].  
 
Figure 9 : Principe de l’AFM 
Boucle de
rétrocontrôle
Scanner piézo-électrique
Levier
= ressort
 Pointe
 Laser
Photodiode
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 Cette photodiode est composée de 4 quadrants de façon à décomposer 
les mouvements normaux et latéraux de la pointe (dus aux forces de friction) lorsque 
celle-ci balaye la surface.  
Il existe deux modes d’obtention de l’image brute.  
- dans un premier cas (L2PIC), l’échantillon à étudier est placé sur le scanner 
qui est composé de trois cales piézo-électriques. Deux de ces cales assurent 
le balayage de l’objet selon les axes x et y et la troisième permet les 
mouvements suivant l’axe z. Les mesures des déplacements obtenus avec 
ces matériaux piézo-électriques ont une précision théorique de l’ordre de 10-
10
 m. Les principaux problèmes liés aux cales piézo-électriques résultent de 
phénomènes d’hystérésis et de non-linéarité de la relation déformation-
tension sur l’ensemble du domaine d’utilisation de la cale. Afin de pallier ces 
limitations, le scanner est régulièrement étalonné à l’aide de réseaux de 
tailles connues. 
 -   dans un deuxième cas (LARMAUR) l’échantillon est fixe et c’est le cantilever 
qui est relié au tube piézo-électrique, l’animant d’un mouvement X, Y et Z. Le tube 
peut se déplacer sur une course maximale de 100µm suivant X et Y.  Selon Z, nous 
avons au maximum 8µm. L’incertitude sur le déplacement est inférieure à 1%. 
  La déflection du bras de levier est là encore  mesurée par une diode photo 
détectrice à quatre cadrans.  
   
Figure 10 : vue du système complet de notre AFM  Dimension 3100. 
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 Un  système optique donne un champ de vision de 180 µm à 800 µm. 
Ceci nous permet d’engager la pointe avec une précision de 300nm, d’où les 
difficultés que nous avons parfois rencontré pour retrouver une empreinte 
d’indentation  de 10g !!! 
Le moteur pas à pas  permet un débattement maximal de 120mm selon X 
et 100mm selon Y.   
Quel que soit le type d’AFM, les interactions entre la pointe et l’objet 
génèrent des forces de contact qui sont à la source des déflexions du levier que l’on 
mesure à l’aide de la photodiode. En ajustant la hauteur de la cale piézo-électrique 
on peut  conserver une déflexion constante et donc une force de contact constante. 
Ceci s’effectue au moyen de la boucle de rétrocontrôle qui relie la photodiode au 
scanner. 
 
 
       
   
Figure 11: Acquisition des images en mode contact. 
  
 L’acquisition en continu des déplacements de la cale piézo, nous donne la 
topologie tridimensionnelle de la surface, et donc une image brute. 
2.2 Traitement de l’image brute 
Une image brute doit être nécessairement travaillée pour les raisons 
principales suivantes : 
- La surface plane de l’échantillon n’est pas strictement perpendiculaire au tube 
piézo électrique. 
  Surface réelle de notre échantillon 
Position  des piézo-électriques 
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- Les mesures de profondeur d’empreinte sont effectuées à partir d’une surface 
de référence d’altitude zéro. 
Notre objectif est de répondre aux questions suivantes : 
• Où et comment trouver notre plan de référence ? 
• Comment être certain que l’on ne va pas modifier nos mesures après 
traitement ? 
Cela revient à trouver un protocole de traitement exploitable pour notre 
empreinte. 
 Deux procédures de traitement sont proposées avec les AFM utilisés  
o Flatten 
L’opération « flatten » se résume à ôter à chaque ligne un polynôme moyen  
d’ordre 0, 1,2 et 3. Nous résumons dans le tableau 2 l’action et l’effet sur l’image 
brute de l’opération « flatten ». 
 
 
 
 Action entre 
lignes 
Effet sur 
topologie 
Flatten ordre 0 offset Oui/Non 
Flatten ordre 1 tilt Oui/Non 
Flatten ordre 2 Courbure en U Oui/Non 
Flatten ordre 3 Courbure en S Oui/Non 
 
Tableau 2 : action et effet du traitement « flatten » selon l’ordre 
 
Remarque : la réponse Oui/Non nécessite une explication. 
Le flatten n’a aucun effet sur la topologie si : 
-  on est certain que ses faces d’échantillons sont bien parallèles entre elles. 
Page | 29  
 
-  si j’exclue toute « perturbation » dans l’image (exemple, pour nous 
l’empreinte). Nous devons exclure tout la bande de largeur la taille de 
l’empreinte. 
 
o Plane fit  
 La fonction « planefit » enlève les courbures ou les inclinaisons des 
images. Par ajustement polynomial sur l’ensemble de l’image (ou de certaines 
zones) en soustrayant ce polynôme à l’image brute Le calcul est basé sur la théorie 
des  moindres carrés. 
 Le « planefit » ressemble au « flatten » par son traitement mathématique 
mais sa principale différence consiste à soustraire à chaque pixel le plan moyen, 
estimé à partir de l’image brute tel que : 
     Zplanefit = Z brute - <équation du plan> 
 Nous résumons l’action et l’effet du « planefit » sur une image brute selon 
l’ordre du polynôme que l’on soustrait à chaque pixel dans le tableau 3 : 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tableau 3 : Action et effet du traitement « planefit » selon l’ordre du polynôme 
 
Remarque : pour la réponse « Oui/Non », il suffit de lire les interprétations  
que l’on fait  pour le traitement « flatten ». 
 Action entre 
lignes 
Effet sur 
topologie 
Plane fit ordre 0 offset Non 
Plane fit ordre 1 tilt Non 
Plane fit  ordre 2 Courbure en U Oui/Non 
Plane fit  ordre 3 Courbure en S Oui/Non 
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 En annexe 2, on montre que le traitement efficace se résume à faire un 
flatten d’ordre 1 sur l’image entière avec exclusion de l’empreinte, suivi d’un plane fit 
d’ordre1 sur les zones « planes » sélectionnées loin de l’empreinte. 
 Il nous reste à voir s’il y a un effet de la taille de l’empreinte relativement à 
la taille de l’image, sur le protocole. Ce que l’on veut quantifier est l’importance de la 
surface et du nombre de zones planes qu’on sélectionne pour agir sur la 
détermination de notre plan de référence.  
 Afin d’y répondre nous avons pris une succession d’images dont on a fait 
varier deux paramètres : 
• la taille de l’image entière  
• la charge appliquée sur une même taille d’image 
40µm 30µm 20µm
 Figure 12 : influence de la taille de l’image (charge constante, m=100g) 
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Tableau 4 : résultats de l’influence de la taille de l’image sur l’erreur que l’on fait sur le traitement de 
l’image 
 
 Au vu de ces profils et images, on peut dire que : 
 
 
Plus la taille de l’image est grande, moins on fait d’erreur entre la 
lecture sur l’image brute et celle qui a subi le protocole de traitement 
Taille de 
l'image  
(µm) 
grandeur lue 
sur l'image 
(µm) 
 grandeur lue 
sur le profil 
(µm) 
 % erreur   
          
40  12,6   12,5   0,79  
30  13,53   11,5   15,0  
20  13,67   12,727   6,89  
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500g 100g 10g
 
Figure 13 : influence de la charge (la taille d’image est constante,=40µm) 
 
 
 
Tableau 5 : résultats de l’influence de la charge sur l’erreur que l’on fait sur le traitement de l’image 
charge  
(g) 
 Grandeur lue 
sur l'image 
(µm) 
 grandeur lue 
sur le profil 
(µm) 
 % erreur  
         
10   3,72    3,06    17,7  
100   12,6    12,5    0,79  
50g   29,3    29,2   0,56  
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 Comme précédemment, on peut dire que : 
Plus la charge est grande moins on fait d’erreurs entre l’image brute et 
l’image traitée.  
Pour notre cas d’étude, on doit travailler à des charges très faibles car on 
veut éviter que des phénomènes de fissuration viennent occulter des résultats en 
élasticité. 
 Dans la suite du travail, on prendra une charge de 10g 
 Pour obtenir une courbe d’optimisation, on mesure sur l’image brute la 
diagonale et sur le profil le diamètre de l’empreinte. On obtient le tableau suivant : 
taille de l’image 
(µm) 
grandeur lue sur l'image
(µm) 
 grandeur lue sur le 
profil 
(µm) 
5,00  4,32   3,78  
10,0  4,11   3,98  
20,0  3,91   3,87  
30,0  3,89   3,36  
40,0  3,71   3,64  
     
 
% surface occupée 
par empreinte 
% erreur sur image 
brute 
% erreur sur profil 
46,0  13,6  24,4 
13,8  58,9  60,1 
3,50  80,4  80,6 
1,55  87,0  88,7 
0,88  90,7  90,8 
   
 
Tableau 6 : données permettant de calculer une taille optimale 
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Figure 14 : méthode d’optimisation de la taille d’image par rapport au diamètre de l’empreinte 
 Il y a similitude d’erreur entre l’empreinte et la taille de la fenêtre pour un 
pourcentage d’empreinte allant de 0%( pas d’empreinte) jusqu’à 14% (au-delà de ce 
pourcentage d’occupation de l’empreinte dans l’image, il y a divergence), ce qui 
correspond à un ratio de taille d’image qui vaut 2,4 le diamètre de l’empreinte (en 
prenant le cône équivalent). 
 Comme le diamètre moyen, pour une charge de 10g, vaut 3,73 µm, alors 
on trouve une taille d’image qui vaut 8,95µm, on prendra alors une taille minimale  
d’au moins 10 µm.  
 Remarque : A partir de cette valeur minimale, toute taille supérieure sera 
acceptable (en accord avec  notre observation à charge constante et une règle 
empirique qui dit de prendre 4 fois la taille de l’empreinte comme taille d’image). On 
prendra 15µm, par la suite. 
 
 
 
0
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Chapitre 2 : Indentation instrumentée  
1. Principe de fonctionnement 
 
Le nanoindenteur utilisé est le nano indenteur XP de chez  MTS. 
 
Figure15: photographie du Nanoindenteur XP 
Le schéma de principe de l’appareil est présenté dans la figure 16. La 
pointe d’indentation est maintenue sur une colonne supportée par des ressorts de 
maintien. 
 
Figure 16 : schéma de principe du nanoindenteur XP 
Les données brutes, de force et de déplacement, recueillis par la machine, 
notée respectivement F et z, doivent être corrigées pour tenir compte de la raideur 
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des ressorts de maintien Ks et de la raideur de la colonne Kf dont les valeurs sont 
calibrées par le constructeur. Le bâti est lui considéré comme parfaitement rigide, 
mais un facteur correctif peut être introduit si nécessaire. Pour calculer la force réelle 
appliquée à l’échantillon P, il faut donc retrancher à F la force imposée par les 
ressorts de maintien. 
  P est défini comme: P = F - zKs        (18) 
 Le déplacement h de l’indenteur dans l’échantillon est obtenu en 
retranchant à z, la perte élastique de la colonne sous charge ainsi que le 
déplacement éventuel de la surface dû à la dilatation thermique : 
ℎ =  −  −       (9)  
   où V est la vitesse de déplacement de la surface de l’échantillon due à la 
dérive thermique  et t la durée totale de l’essai. 
L’enceinte du nanoindenteur n’étant pas contrôlée en température, la dérive 
thermique est systématiquement mesurée au début et à la fin de l’essai. Une valeur 
maximale de dérive thermique, au-delà de laquelle l’essai ne démarre pas, doit être 
fixée pour chaque série de mesure. Cette valeur est couramment choisie égale à 
0,05 nm/s. La dérive thermique mesurée à la fin de l’essai, est utilisée pour corriger 
les valeurs de pénétration suivant l’équation (19).  
Les courbes force-déplacement sont construites à partir de ces 
valeurs corrigées P et h. 
2 .Analyse de la pente à la décharge 
 
 Oliver et Pharr ont proposé une méthode d’analyse de ces courbes Nous 
résumons sur la figure 17  les principales données nécessaires à l’utilisation de leur 
modèle [10,11]. 
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(a) 
 
(b) 
Figure 17 : données utiles pour le modèle d’Oliver et Pharr : 
- Données géométriques sur profil d’empreinte (a) 
- Courbe force –déplacement et grandeurs utilisées dans l’analyse mécanique (b) 
 
u 
Upermanent 
ucontact 
us 
Surface  déformée 
pendant l’indentation 
Surface déformée après 
décharge (empreinte 
résiduelle) 
P 
Page | 38  
 
 
 Ce que l’on peut déterminer avec l’essai de nanoindentation, est donc : 
- Le déplacement u en fonction de P 
- La profondeur rémanente  upermanent 
 Le calcul de l’aire de contact se faisait avec deux hauteurs  particulières, à 
savoir u max et  u permanent. 
On a             u=u contact +u s 
avec us représentant la différence entre la surface et la limite de 
contact. Ce terme caractérisant une grandeur élastique  évolue pendant l’essai, d’où 
la difficulté pour la déterminer. 
  Doener et Nix [12] ont proposé une solution  en considérant que la 
courbe de décharge est linéaire (poinçon plat) et extrapolent la mesure de ucontact  en 
considérant cette partie linéaire soumise à une force nulle. Oliver et Pharr vont s’en 
inspirer pour proposer une mesure de us à partir de Pmax et de la raideur 
S=(dP/du)Pmax  en  l’affectant d’un coefficient correcteur ε. On a alors : 
K =       (20) 
  avec ε=1 ( indenteur plat), 0.727 (indenteur conique). 
  Cependant ces travaux ne satisfont pas Oliver et Pharr qui vont 
retravailler leurs équations en prenant compte le fait que le bourrelet affecte l’aire de 
contact. La détermination de S sera reprise par ces derniers. Loubet [13] et Doener 
et Nix considèrent que l’aire de contact reste constante au début de la décharge, 
ceci sera réfuté par Oliver et Pharr et ils considéreront qu’une loi puissance peut 
traduire une courbe de décharge. En dérivant cette loi  pour u=umax, on trouve S qui 
vaut : 
 = L(K+ − KIkh+OkON):R    (21) 
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 La dureté redevient alors  H= Pmax/ A(u contact) ; on doit tenir compte de la 
déformation de la pointe qui agit sur le module apparent Er.défini par : 
R
X = (R:Y
)
X + (R:Y]
 )
X]    (22) 
  avec  Eind et ν2ind caractérisant respectivement le module de Young et le 
coefficcient de Poisson de l’indenteur.  
 On détermine Er par la relation de Sneddon appliquée à un indenteur fond plat 
 = 2% XR:Y  (23) 
               avec a =rayon de contact, calculé à P=Pmax  et vaut % = 3 
On trouve finalement : 
h = 3 (M[\]^_[^)      (24) 
 
β est un facteur qui prend en compte la non axisymétrie du problème 
lorsqu’on indente avec un indenteur  pyramidal. 
   
On résume la méthode d’Oliver et Pharr sur la figure 18. 
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Figure 18 : résumé de la méthode d’Oliver et Pharr pour le calcul de E et de H. 
3. Analyse de la mesure de raideur en continu 
 Nous utiliserons, dans notre partie sur les résultats, la méthode de la CSM 
(Continuous Stiffness Measurement) qui est une réponse à une interrogation 
d’Oliver et Pharr en 1992 (mesure de la raideur en continu). Le principe de cette 
fonction est une oscillation harmonique de quelques nanomètres d’amplitude 
appliquée à l’indenteur pendant la phase de chargement 
Comme la plupart des équipements, le Nanoindenteur XP possède la 
fonction de mesure de la raideur en continu. Pour comprendre le principe de la 
mesure, le nanoindenteur doit être considéré comme un oscillateur harmonique, 
schématisé par l’ensemble de ressorts et d’amortisseurs présenté dans la figure19. 
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Figure 19 : Schéma du nanoindenteur en tant qu’oscillateur harmonique 
 La colonne, de masse m et de raideur Kf, qui supporte la pointe Berkovich, 
est maintenue par une série de ressorts de raideur Ks. Le contact avec l’échantillon 
est représenté par le ressort S et l’amortisseur Ds.  
 La machine possède également son propre amortissement nommé Di. 
Tout au long de la phase de pénétration dans l’échantillon, la colonne est excitée 
par une force sinusoïdale d’amplitude Fo et de pulsation w. La jauge de 
déplacement mesure l’amplitude d’oscillation de la colonne zo ainsi que le 
déphasage f provoqué par l’amortissement de l’échantillon et de la machine. La 
raideur globale équivalente K du dispositif est donnée par la relation suivante : 
 = R + R
:R + i           (27) 
 
 K peut être calculé en résolvant une équation différentielle, ce qui donne : 
     =   ¡¢£ + ¤   (28) 
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 Il est alors possible d’extraire la raideur de contact S connaissant les 
paramètres de l’appareillage Kf et Ks et m calibrés par le constructeur. Il est 
important de noter que les raideurs harmoniques utilisées dans les calculs (Kf, Ks, 
et S) augmentent continûment au cours de l’essai d’indentation du fait que 
l’excitation sinusoïdale est superposée au déplacement global de l’indenteur. 
Nous disposons de la mesure ucontact, calculée à partir de A (ucontact). 
 Ceci est une donnée machine: 
 ,(KvON+vN)
= 23.6961KvON+vN + 1086.45KvON+vN − 3500.21Kv¦.§ + 254.42KvON+vN¦. §
+ 2279.19KvON+vN¦.R §  
- Ces coefficients correspondent à l’étalonnage de notre indenteur dans un 
plot de silice fondue qui possède l’avantage d’être homogène, isotrope, de très 
faible rugosité, et de ne pas former de bourrelet lors de l’indentation. Le principe de 
la calibration est d’exprimer la fonction d’aire (aire de contact projetée en fonction 
de la hauteur de contact ucontact) sous la forme : 
,(KvON+vN) = ¨ ©OKvON+vN
R  ]ª«¬
O
O­¦
 
- Les coefficients C0 à Cn sont ajustés numériquement, par le logiciel, pour 
obtenir une courbe de module constant, égal à 72 GPa sur la silice fondue. Ces 
coefficients sont généralement au nombre de cinq, ce qui est suffisant pour 
représenter précisément la géométrie de la pointe.  
 Remarque : Pour un indenteur parfait, le premier coefficient vaut 24,56 et  
les autres sont nuls, ce qui permet de retrouver l’expression donnée par l’équation 
du Berkovitch. Il est important de noter qu’une telle écriture de la fonction d’aire ne 
provient d’aucune réalité géométrique, il s’agit d’un outil mathématique pour 
approcher au mieux l’évolution de l’aire de l’indenteur. On peut remarquer ici, une 
fois de plus, l’intérêt de la mesure de la raideur par CSM pour la calibration de la 
pointe. La procédure était beaucoup plus fastidieuse avant l’apparition de la CSM, 
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car elle nécessitait de réaliser de nombreux indents à différentes pénétrations pour 
extraire le module élastique et ucontact sur chaque courbe de décharge. 
4. Comparaison des deux méthodes  
 Il sera intéressant de représenter sur la figure 20 les deux courbes 
correspondant : 
- La courbe Ac=24.56 uc2 selon la méthode d’Oliver et Pharr 
- La courbe  Ac=f(uc) obtenue par CSM  
 
Figure 20 : on voit une légère surestimation de Ac par la méthode CSM par rapport à la 
méthode d’Oliver et Pharr 
 
 A chaque point d’enfoncement correspond une aire de contact entre 
indenteur et surface  et on peut alors définir γ (contact) en chaque point  :  
 On part de l’aire de contact, on connait le module Eréduit en chaque point, 
on affecte à β la valeur caractéristique du Bekovitch, et enfin à chaque point de la 
courbe de charge, on connait la raideur S. Il est aisé après de calculer u contact en 
partant de la détermination de cette fonction lors de la calibration de la pointe dans 
le plot de silice A partir de ces valeurs, nous pouvons appliquer nos formules et 
trouver un facteur correctif γ. 
-5,00E+05
0,00E+00
5,00E+05
1,00E+06
1,50E+06
2,00E+06
2,50E+06
3,00E+06
3,50E+06
4,00E+06
4,50E+06
5,00E+06
-100 0 100 200 300 400 500
A
(c
o
n
ta
ct
)
u(contact)
comparaison entre A(O&P) et A(CSM)
A(CSM)
A(O&P)
Page | 44  
 
 La détermination de ces coefficients permet également de prendre en 
compte l’arrondi de la pointe Berkovitch, mais à ceci près que cela vaut pour de la 
nanoindentation (quelques nano, voir pico newton !!). Dans nos calculs, donc l’ordre 
de grandeur est au moins 1000 fois plus grand, une détermination de l’aire de 
contact avec le premier coefficient C0 sera suffisante pour trouver le module de 
Young. 
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Chapitre3 : Echographie ultrasonore 
 Les mesures de modules élastiques à température ambiante sont 
effectuées par échographie ultrasonore (cf. figure21).  
 
Figure 21: principe de fonctionnement des Ultrasons 
L’appareil est utilisé en réflexion, et fonctionne en mode impulsion 
(excitation du traducteur par une impulsion électrique brève). Les traducteurs utilisés, 
à dioptre d’angle d’ouvertures faibles, ne génèrent pas d’ondes de surface. Par 
conséquent, le micro-échographe ne permet pas l’enregistrement de signatures 
acoustiques, de même que les images acoustiques (de surface ou en profondeur) 
sont réalisées exclusivement à partir de l’amplitude du signal reçu. 
 Les relations suivantes permettent de relier le signal reçu à l’épaisseur du 
matériau. La vitesse vaut alors 
® = 2¯°  
 avec       e= épaisseur de l’échantillon (mesurée avec un palmer) 
                          τ= temps de vol entre deux trains d’onde. 
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Remarque : On introduira les indices L et T  aux deux vitesses 
correspondant respectivement aux vitesses longitudinale et transversale. 
 Il nous faut alors déterminer la masse volumique de nos échantillons (ou 
leur densité) afin d’accéder au module de Young en élasticité. 
Tout le monde connaît cet exemple de collège : posons une masse de 
référence de 100 g dans un bécher sur une balance à fléau puis remplissons un même 
bécher sur l'autre plateau avec de l'eau jusqu'à ce que le fléau soit en équilibre. Ainsi, 
les deux produits pesés dans l'air ont le même poids. Plaçons ensuite la balance à fléau 
sous une cloche en verre et créons le vide; la balance penchera du côté du bécher 
contenant de l'eau, étant donné que l'eau du fait de son plus grand volume, déplace 
plus d'air et subit donc une poussée aérostatique plus forte. Dans le vide, cette poussée 
disparaît. Donc dans le vide, le poids de l'eau sur le côté droit est supérieur à 100 g. 
 
Tableau 7 : données relative à l’expérience de la masse de 100 g 
 
 Les mesures dans l’air et dans le solvant conduisent à deux équations qui 
permettent de  calculer d selon l’équation suivante : 
 = ±il²+ON − +jh± −   
                  où   M est la masse mesurée dans l’air ( en mg), 
                         m la masse mesurée dans le solvant (en mg).   
                         dair la densité de l’air (dair=1,2.10-3) et  dsolvant la densité du solvant.  
 En négligeant la densité de l’air, on utilise la formule suivante : 
 = ±± −  il²+ON 
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Figure 22 : balance de pesée du laboratoire 
  Il devient alors possible de mesurer le module de Young en élasticité.  
 On  prend :   
 = ³ µ´µ
µ¶3®· − 4® ¸
®· ® ¸ − 1 ¹º
ºº
»
 
Le module de cisaillement est obtenu par : 
¼ = ³® ¸ 
Enfin le coefficient de Poisson ν se déduit de la relation suivante : 
 = 2¼ − 1 
 La masse volumique est notée ρ. 
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Deuxième partie : Résultats et discussion 
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Chapitre 4 : résultats et discussion 
1. Les matériaux de l’étude : 
 Le LARMAUR est un laboratoire de recherche qui s’est spécialisé sur un 
matériau bien particulier : le verre. Il est donc logique que l’étude d’un matériau ne 
pouvait être qu’un type particulier  de verre.  
 Dans un premier temps, nous définirons le verre en tant que matériau 
particulier et puis nous définirons l’élaboration chimique du verre qui servira de support 
à cette étude. 
1.1 Qu’est-ce que le verre ? 
 Pour l’usage quotidien que nous en faisons, le verre (celui des bouteilles ou des 
vitres) est sans nul doute un solide (certes fragile s’il nous échappe !). Le physicien 
pourtant n’est pas nécessairement de cet avis. Dans quelle catégorie rangerions-nous 
le verre ? Assurément ce n’est pas un liquide ! C’est l’eau qui est dedans qui est liquide 
!! C’est plutôt un solide : il est indéformable (ou alors en mille morceaux !). Pourtant 
nous avons tous déjà vu ces artisans qui « soufflent » le verre ; avant d’être refroidi, le 
verre se présente comme une pâte malléable à laquelle on peut donner toutes sortes 
de formes (le travail du verre est connu depuis le troisième millénaire avant J.C. au 
Moyen-Orient et en Egypte).  
 
Figure 23 : verre soufflé 
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 Mou et visqueux à chaud. Dur et cassant à froid. Comment ça marche ?  
 Si l’on regarde ce qui se passe dans un verre à l’échelle microscopique, 
on constate que la structure est complètement désordonnée, comme dans un liquide. 
Un verre serait donc un liquide qui ne coule pas. On appelle cela de la matière amorphe 
par opposition au solide cristallin où tous les atomes sont bien rangés ! Le verre dans 
lequel vous buvez est fait de silice mais il existe bien d’autres types de matériaux 
vitreux ou amorphes, que l’on peut aussi appeler verres, faits à partir de polymères 
notamment. 
 Lorsqu’on refroidit un liquide – pas trop vite – les atomes ou les molécules 
qui le constituent commencent à ralentir leur mouvement : la viscosité du liquide 
augmente. Le volume du liquide diminue très légèrement. A la température de 
solidification, le passage de l’état liquide à l’état solide s’accompagne – en règle 
générale - d’une brutale contraction du volume : les atomes ou les molécules, bien 
empilées, « prennent moins de place ».  
 Que se passe-t-il maintenant si l’on refroidit le liquide beaucoup plus vite : 
la vitesse des atomes ou des molécules diminue rapidement et ils ne peuvent plus 
bouger suffisamment pour parvenir à s’empiler correctement. La température du liquide 
peut descendre plus bas que la température habituelle de solidification jusqu’à ce que 
le liquide se fige dans une géométrie complètement désordonnée : on obtient un verre. 
La température de « transition vitreuse » dépend donc de la vitesse de 
refroidissement, ce qui n’est pas le cas dans la solidification d’un matériau « 
classique ». 
 
Figure 24 : transition vitreuse 
  Plus les molécules sont « compliquées », plus on a de chance de 
rencontrer cette « transition vitreuse » car plus il leur est difficile de trouver le bon 
empilement de l’état cristallin. Ainsi il existe beaucoup de verres de polymères. Dans un 
verre, l’arrangement des molécules est donc aussi désordonné que dans un liquide 
mais elles n’ont plus assez d’énergie pour bouger les unes par rapport aux autres : le 
résultat est donc solide !  
 Revenons dans la cuisine ! Le verre posé sur la table est composé de 
silice, c'est-à-dire de l’oxyde de silicium. Le silicium pur a un arrangement cristallin qui 
ressemble à celui du diamant : chaque atome se trouve au centre d’un tétraèdre 
régulier formé par ses voisins et établit donc 4 liaisons strictement identiques. Da
silice, l’atome de silicium établit des liaisons avec les atomes d’oxygène pour reproduire 
une structure tétraédrique : SiO
une structure cristalline – la cristobalite 
du silicium pur : chaque atome de Si est entouré de 4 Si équivalents et les atomes 
d’oxygène occupent les milieux des segments Si
mise en ordre parfaite des tétraèdres et aux vitesses de refroidi
parvient pas.  
La structure est alors « amorphe » : chaque tétraèdre SiO
dans un réseau parfaitement ordonné.
 
                                             (b)                                                            (c)
 
Figure 25 : Les molécules de silice (a) peuvent former un arrangement cristallin, comme dans la 
cristobalite (b) ou amorphe, comme dans le 
schématisés en deux dimensions.
 
 
4. En refroidissant de la silice fondue, on peut obtenir 
– qui ressemble fortement à celle du diamant ou 
-Si. Mais cette structure nécessite une 
ssement usuelles, on n’y 
 
        
 
verre (c). Les arrangements sont ici 
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 1.2  Les verres au lanthanide (LaN) 
1.2.1  Élaboration des échantillons 
   Les verres étudiés dans ce travail sont des verres silicatés  à base de 
lanthanides (essentiellement du Lanthane et que l’on notera LaN). Ces verres ont été 
synthétisés dans le  laboratoire. Ces verres sont préparés à partir d’un mélange  de 
poudres d’oxydes de silice (SiO2), d’oxydes de magnésium (MgO),  de nitrure de 
silicium (α-Si3N4), et enfin d’oxydes de lanthanides de formule générique La203  [1].  
  
Rappel : Définition d’un équivalent -pourcent:  
 Un équivalent est défini comme la masse en gramme d’une substance qui 
peut réagir avec 6.022x1023 électrons, soit une mole d’électrons. 
Le rapport de l’élément Mg avec le lanthane   sera constant et vaut un. 
Dans les échantillons étudiés, le lanthane représente  20 équivalent %. 
 La quantité de nitrure de silicium, sous forme de poudre, a été calculée 
pour que la quantité d’azote contenu dans l’échantillon représente 20% en équivalent 
de masse(ou 24% équivalent). Ce verre a donc été obtenu en suivant le protocole ci-
dessous : 
 La masse totale du mélange est de 25g. Elle est homogénéisée, séchée, 
tamisée, pressée uni axialement, et à froid, frittée sur un lit de poudre de silice et de 
nitrure de silicium. Le mélange est introduit dans un four chauffé à 1700°C où circule 
un gaz chaud d’azote avec une pression de 2MPa d’azote pendant 50minutes.  
 On les laisse refroidir jusqu’ à 1100°C selon la r ampe de 25K/min. La 
perte de masse se résume à 2-5%, ce qui laisse supposer que la composition 
chimique  est figée avant ce passage dans le four.  
 Les échantillons ont été coupés à la scie diamant et polis afin d’obtenir 
des surfaces de dimensions : (2mm) x (3mm) x (10,5mm). Ils ont été scindés en deux 
pour deux études en deux lieux différents (figure 26). Des échantillons de 
composition élémentaire variable ont été obtenus. 
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  Leurs caractéristiques sont données dans le tableau 6: 
Série de 
verre 
Equivalent% 
Si La Mg O N 
LaN0 60 20 20 100 0 
LaN10 60 20 20 90 10 
LaN20 60 20 20 80 20 
LaN22 60 20 20 78 22 
LaN24 60 20 20 76 24 
Tableau 8: composition des verres  en pourcentage équivalent 
 
     
Figure 26 : photographies des échantillons : la taille de la pastille à côté du verre vaut  1.420 cm 
1.2.2 Caractéristiques de ces verres : 
   Les propriétés physiques de ces verres ont été déterminées par Lofaj et 
al. [1.2] et sont rassemblées dans le tableau  ci-dessous :  
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VerreLaN Coefficient 
de Poisson  
ν 
Module 
indentation 
(E/(1-ν2)) 
(GPa) 
ρ 
(g.cm-3) 
Tg-TL 
(°c) 
aspect 
LaN0 0.28 118 3.81 771/809 Laiteux 
Semi-T 
LaN10 0.29 125 3.89 809/851 Vert-noir 
NT 
LaN20 0.29 135 3.97 839/877 Vert-noir 
NT 
LaN22 0.29 140 3.97 847/893 Vert-noir 
NT 
LaN24 0.29 140 4.03 847/893 Vert-noir 
NT 
Tableau 9 : principales caractéristiques des verres au lanthane 
 Les caractéristiques essentielles de ces verres peuvent être résumées 
comme suit : 
• La température de transition vitreuse est proche de la température du liquidus 
• La densité est assez élevée (par comparaison avec le verre à vitre d=2,50) 
• Le module de Young réduit, nous donne un module de Young très grand par 
rapport à celui d’un verre à vitre (Everre=70GPa). 
• La couleur vert-noire  est typique de la présence de  l’élément  azote dans 
l’échantillon. 
• Remarque : 
 On soulignera le changement d’homogénéité de nos verres au cours du 
temps. On peut confirmer cela par deux observations : 
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• Le changement de couleur de nos verres avec perte de la noirceur 
(caractéristique de la présence d’azote dans les verres silicatés) est confirmé par 
l’état de surface du verre LaN10 ou nous voyons des cercles résiduels 
correspondant à la présence de bulles d’azote qui on été polies. 
 Les photographies suivantes montrent les échantillons après un chauffage au 
four à 1000°C, nous complétons par un thermogramme obtenu  par DSC du verre 
LaN0. 
 
  
            Verre LaN0                                                             Verre LaN10 
               
         Verre LaN20                                              Verre LaN22 
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                                                Verre LaN24 
 
Thermogramme  du verre LaN0 
Page | 59  
 
 
Thermogramme du verre LaN24 
Ce qui nous interpelle sur ces clichés est le fait que le verre n’a pas fondu, 
nous avons juste une présence de bulles qui traduit la libération de l’azote dans 
le verre. La couleur blanchâtre de certains échantillons montre la cristallisation 
des silicates qui cache alors les bulles d’azote qui se sont formées. Le 
thermogramme donne en fait l’origine de ces observations : 
- après la Tg a 808°C, nous avons le premier pic qu i correspond à la 
cristallisation des oxydes de magnésium (1079°C) et  enfin nous avons le pic 
de fusion à 1171°C. 
• Le deuxième fait est la variation de Tg qui apparaît  pour nos échantillons après 
cinq années. le tableau 10 nous donne cette variation de transition vitreuse : 
 
Température (°C)
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Sommet du pic :  1'288.7 (°C)   
 T. Onset:  1'240.9  (°C)   
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 LaN0 LaN10 LaN20 LaN22 LaN24 
Tg ( 2004) 771°C 809°C 839°C 847°C 847°C 
Tg(2009) 814°C 852°C 897°C 898°C 911°C 
∆Tg 43°C 43°C 58°C 51°C 64°C 
Tableau 10 : variation de Tg  sur une durée de cinq années 
Nous pouvons juste conclure que nos verres deviennent moins homogène 
d’où la valeur élevée que nous avons eu pour le LaN20 sur le  module de Young. 
2. Discussion à partir des résultats obtenus avec l’AFM 
 Suivant le protocole établi  en première partie, nous avons fait une 
exploitation d’empreintes Vickers selon la procédure suivante : cinq images  
correspondant à une charge de 10 g par série de verre, pendant un temps de 30s. Le 
choix de cette faible charge est volontaire afin d’éviter d’avoir un problème de 
fissuration qui se superposerait au problème d’indentation. 
 Ensuite, ces indents réalisés sont retrouvés par le microscope à force 
atomique et imagé, pour obtenir nos images brutes. Après le traitement de ces images 
suivant le protocole décrit dans la partie précédente, on extrait  les profils  d’empreinte 
suivant les arêtes. On a fait le choix de reporter les résultats pour chacune des arêtes  
et de ne pas en faire la moyenne de façon à identifier l’influence possible de 
l’orientation du balayage par rapport à la direction de l’arête (parallèle ou 
perpendiculaire  à la direction de balayage). 
  Nous sommes certains de nos plans de référence et donc le zéro veut dire 
réellement que nous sommes dans un plan moyen de l’image. Les hauteurs 
apparaissant sur les profils sont une preuve de la modification de la surface  après un 
cycle de charge et décharge d’indentation Vickers. 
 Nous proposons de rassembler les images et les profils selon la nature du 
verre dans l’annexe 3. Nous montrons pour le verre LaN10, l’ensemble des résultats 
que nous avons obtenus. 
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- Arête 1 
 
 
Figure 27 : image AFM, profil et mesures delon l’arête1 
 
 
 Arête2 
-   
Figure 28 : image AFM, profil et mesure selon l’arête2 
On peut résumer le tout dans les tableaux suivants : 
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arete1         
ut up ue 2a   
0,58+/-0.03 0,26+/-0.01 0,32+/-0.01 4,07+/-0.19 image1 
0,55 0,29+/-0.04 0,26+/-0.05 3,82+/-0.06 image2 
0,60+/-0.05 0,26+/-0.01 0,34+/-0.03 4,23+/-0.35 image3 
0,46+/-0.09 0,17+/-0.08 0,29+/-0.02 3,21+/-0.67 image4 
0,58+/-0.03 0,26+/-0.01 0,32+/-0.01 4,06+/-0.18 image5 
0,55 0,25 0,31 3,88  MOYENNE 
arete2         
ut up ue 2a   
0,54+/-0.02 0,25+/-0.02 0,29 3,78+/-0.15 image1 
0,52 0,25+/-0.02 0,32+/-0.03 3,66+/-0.03 image2 
0,55+/-0.03 0,27+/-0.04 0,28+/-0.01 3,83+/-0.20 image3 
0,54+/-0.02 0,16+/-0.07 0,38+/-0.09 3,78+/-0.15 image4 
0,44+/-0.08 0,25+/-0.02 0,20+/-0.09 3,10+/-0.53 image5 
0,52 0,23 0,29 3,63  MOYENNE 
Tableau 11 : résultats selon les arêtes 
 
Pour les résultats des autres verres, on se reportera à l’annexe 3. 
Organisons les différents résultats dans un tableau : 
 2a ut up ue ue/ut Hv 
LaN0 3,56+/-0,22 0,51+/-0,02 0,29+/-0,05 0,29+/-0,05 0,4+/0,02 14,36+/-0.44 
LaN10 3,85+/-0,07 0,55+/-0,02 0,55+/-0,02 0,27+/-0,02 0,49+/-0,01 12,22+/-0.14 
LaN20 3,88+/-0,10 0,55+/-0,02 0,25+/-0,01 0,31+/-0,02 0,56+/-0,01 12,09+/-0.20 
LaN22 3,99+/-0,21 0,57+/-0,04 0,22+/-0,02 0,35+/-0,06 0,61+/-0,05 11,43+/-0.42 
LaN24 3,91+/-0,13 0,56+/-0,03 0,2+/-0,04 0,35+/-0,06 0,62+/-0,04 11,90+/-0.26 
Tableau 12 : résultats généraux de l’étude des profils 
Il se dégage deux phénomènes à travers la lecture de ce tableau : 
o Lorsqu’on regarde le recouvrement élastique, nous observons une 
augmentation de ce dernier avec la croissance du pourcentage de l’élément 
azote dans le verre.  
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o Pour ce qui concerne le diamètre de l’empreinte le diamètre a tendance à 
augmenter avec l’augmentation du pourcentage d’élément azote dans le 
verre. 
Nous allons procéder de la façon suivante : 
 On part du graphe de [3], qui nous donne le facteur γ en fonction du 
coefficient de Poisson. A partir du moment que nous avons connaissance de ν, on 
va calculer γ. 
  Dans un deuxième temps, on prend le facteur γ qu’on remplace dans nos 
formules de la méthode du Larmaur. Enfin on trouvera un module de Young 
empirique qui sera comparé au module de Young obtenu par la propagation des 
vitesses des ondes ultrasonores. 
 
Figure 29: extrait de [3] donnant le graphe γ=f(ν) 
 Nous devons alors considérer que les  seules  lois adoptables pour nos 
verres sont celles de Lawn/Howes et de Loubet/Sneddon. La formule de 
Stilwell/Tabor surestime le comportement du matériau comme le montre la figure 
suivante   
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Figure 30 : allure des courbes selon les arêtes pour la formule de Stilwell/Tabor 
Nous avons déterminé deux formules dans cette publication 
• La formule concernant la loi Lawn/Howes : γ = 2,2 ν+0,53 
• La formule concernant la loi Loubet/Sneddon : γ = 1,8 ν+0,91 
Voici les résultats de cette étude. 
Nous donnons dans le tableau suivant les différents calculs faits à partir de 
l’observation expérimentale et nos résultats à partir des formules trouvées au 
laboratoire :  
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Tableau 13: différents calculs du facteur γ 
• Concernant Lawn/Howes 
( Z )·.½ = ¾
(1 −  )
e%L ¿ p
1
(2KN − Khk)(Khkv)r ` 
Z(*%)¢) = 2.2  + 0.53 
 
Figure 31: comparaison entre Eus et E(L.H) selon l’arête1 
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arête1 γ(LH)labo γ(LS)labo 
LaN0 1,08 1,36 
LaN10 1,08 1,36 
LaN20 1,08 1,36 
LaN22 1,10 1,37 
LaN24 1,10 1,37 
   
arête2 γ(LH)labo γ(LS)labo 
LaN0 1,08 1.36 
LaN10 1,08 1,36 
LaN20 1,08 1,36 
LaN22 1,10 1,37 
LaN24 1,10 1,37 
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Figure 32 : comparaison entre Eus et E(L.H) selon l’arête2 
 
• Concernant  Loubet/Sneddon 
 
γ(labo)= 1,8 ν+ 0,91 
 
Figure 33 : comparaison entre Eus et E(L.S) selon arête1 
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Figure 34: comparaison entre Eus et E(L.S) selon l’arête2 
 
 Selon l’arête1, nous observons que la formule qui suit le mieux le 
comportement de l’évolution du module de Young selon le pourcentage d’azote 
présent dans le verre est la troisième formule qu’on a appelée Loubet/Sneddon. La 
deuxième formule est une surestimation du module de Young. 
 
Figure35 : pourcentage d’erreur des deux formules selon l’arête1 
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Selon l’arête 2, c’est la même tendance que nous voyons apparaître. 
 
Figure 36: pourcentage d’erreur des deux formules selon l’arête2 
Enfin nous voyons que le coefficient γ le plus adapté pour traduire le plus 
fidèlement possible la  valeur du module de Young obtenue par la méthode des  
ultra sons est celui donné par la formule de Loubet/Sneddon. 
 
Figure 37 : comparaison  selon l’arête1, de l’évolution du module de Young en fonction de la teneur en 
azote dans les verres. 
 
0
0,2
0,4
0,6
0,8
1
1,2
LaN0 LaN10 LaN20 LaN22 LaN24
%
n° des verres
% erreur  par rapport à Eus selon 
arête2
Eus/E(L.S)
Eus/E(L.H)
0
50
100
150
200
250
LaN0 LaN10 LaN20 LaN22 LaN24
comparaison  E(L.S),E(L.H)et Eus 
selon arête1
E(L.H) E(L.S) Eus
Page | 69  
 
 
Figure 38 : comparaison selon l’arête2, de l’évolution du module de Young en fonction de la teneur en 
azote dans les verres. 
 En conclusion, nous voyons à travers les résultats sur un verre que l’on 
peut  calculer un facteur correctif qui lie la surface non déformée à une grandeur que 
l’on ne pouvait pas calculer la grandeur u contact . On obtient en fait que : 
• Les formules utiles sont en fait restreintes à deux, ainsi que leurs lois associées. 
• Le pourcentage d’azote dans le verre va augmenter le retour élastique 
• Pour les modules de Young, nous avons l’arête1 qui suivra la formule de 
Lawn/Howes et se prêtant plus à un comportement « sinking-in », l’arête 2 suivra 
la formule de Stilwell/Tabor, et traduira l’effet « pile-up ». 
 La méthode proposée par le Larmaur n’est pas un échec , elle nous 
propose, par le biais de ces lois et formules associées, un moyen de déterminer si la 
«plasticité» qui apparaît en fin de charge/décharge est causée par du cisaillement 
comme le long de l’arête 1 ou par de la densification créant un bourrelet  selon 
l’arête 2. 
 Ne peut-on pas essayer de compléter ces premiers résultats en essayant 
d’affiner notre expertise par la nanoindentation ? Les évolutions de cette nouvelle 
technique, utilisable en routine, occultent certaines fois les modèles mécaniques car 
elle nous donnait une solution facile d’usage au problème de la profondeur de 
contact. 
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3. Discussion à partir des résultats obtenus avec le nanoindenteur 
 Nous allons dans un premier temps calculer, selon la méthode d’Oliver et 
Pharr, les données de base : upermanent, u contact. Ensuite nous verrons comment 
mieux utiliser la fonction CSM de notre indenteur qui nous permettra à chaque point 
de la courbe de charge de calculer u contact et nous pourrons alors calculer le facteur 
γ en reprenant la définition de Lawn. 
3.1 Par la méthode d’Oliver et Pharr 
Nous devons mesurer pour chaque essai, la valeur de : u permanent, u max et 
en déduire u élastique. (figure 39) : 
 
Figure 39: rappels d’exploitation des données à prélever pour dresser le tableau 14.(ε=1 pour un poinçon 
plat et ε=0.75 pour un indenteur conique). 
 La méthode d’Oliver et Pharr induit des erreurs sur la détermination de la 
profondeur de contact, la seule grandeur qui pose un problème pour l’indentation.  
 Nous avons fait une série de 15 indents Berkovitch par série de verre et 
nous avons fait nos mesures pour une charge  de 10g . On résume ces mesures 
dans le tableau ci-dessous : 
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Tableau 14: données obtenues par méthode d’Oliver et Pharr 
Nous avons également les courbes de force-déplacement (figure40): 
 
Figure 40 : courbes force -déplacement 
  
Si nous comparons le module de Young avec celui qui est notre référence, 
nous obtenons la figure 41 : 
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 ucontact(nm) u p (nm) u max(nm) uélastique(nm) 
VerreLaN0 559 438 698 260 
Verre LaN10 568 445 704 259 
Verre LaN20 429 311 562 251 
Verre LaN22 509 372 667 295 
Verre LaN24 559 434 712 278 
Page | 72  
 
 
Figure 41 : comparaison entre module obtenue par nanoindenteur et module par ultrasons. 
  
Nous voyons que le nanoindenteur surestime la valeur du module de 
référence. Une explication possible est que le bourrelet perturbe l’analyse en 
élasticité. 
 La forte valeur que nous trouvons pour le verre LaN20 est expliquée par le 
fait que nos échantillons ne sont plus homogènes. En effet sur une durée assez 
importante (cinq années en réalité), les verres ont changé de couleur (ils ont perdu 
leur couleur vert-sombre, pour aujourd’hui tendre vers une couleur plus vert-gris). 
 Nous allons essayer de voir s’il est possible de déterminer un facteur 
géométrique « réel » grâce à la technique de la mesure de la raideur en continu. 
3.2  Par la méthode CSM : 
 A chaque point d’enfoncement correspond une aire de contact entre 
indenteur et surface  et on peut alors définir γ(contact): 
• On part de (23), on trouve l’aire de contact en chaque point de la courbe de 
charge. Il est aisé de trouver une profondeur ucontact en chaque point de la courbe 
en utilisant la formule donnant l’aire de contact en fonction de la géométrie de la 
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 pointe et nous la comparons  avec  la formule théorique appliquée à un indenteur 
Berkovitch. 
• Ensuite nous comparerons le facteur
 Détermination de 
On a AÀ  ÁÂÃQÄ=23.7uc
 γc=u/uc pour trouver un γ 
Figure 42: facteur γ pour les valeurs intermédiaires en pourcentage d’azote
 
Figure43: facteur γ pour les valeurs extrêmes en pourcentage d’azote
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 Comparaison avec γ (L.H) et γ(L.S) 
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Figure 44 : comparaison entre γ(L.S), γ(L.H) et γ(contact) pour les valeurs intermédiaires de pourcentage 
d’azote(10, 20 et 22). 
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Figure 45 : comparaison entre γ(L.S), γ(L.H) et γ(contact) pour les valeurs extrêmes de pourcentage 
d’azote(0 et 24). 
 
Nous pouvons extraire trois tendances sur les facteurs γ: 
•  Les deux formules du Larmaur encadrent bien  la valeur  γ contact.. 
•  Pour les valeurs extrêmes en teneur d’azote, nous voyons que très vite le 
cisaillement (γ>1) s’établit alors que pour LaN0 cela se fait progressivement avec 
formation d’un effet « pile-up » (γ<1). 
Nous montrons enfin ce que l’on voit avec l’AFM et les images en 3D.  
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(a)                                                     (b) 
 
                                                                 (c) 
Figure 46 : image de Lan0 (a) et son profil selon arête(b) traitée par l’AFM.(c) image 3D mettant en évidence 
les différents stades de cisaillement et de formation de pile-up. 
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(a)                                                                                (b) 
 
                                                                       (c) 
Figure 47 : image de Lan 24 (a) et son profil selon arête (b).(c) image 3D mettant en évidence les différents 
stades de cisaillement et de formation de pile-up. 
 Les images AFM que nous utilisons servent à justifier l’observation faite 
avec la courbe γ fonction du nombre de points, observés à partir d’un indenteur 
Berkovitch.  
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−  Pour les valeurs intermédiaires en teneur d’azote, nous avons un comportement 
similaire mais nous ne voyons plus de bandes de bourelet, on arrive très vite à un 
régime permanent de cisaillement 
 
(a)                                             (b) 
 
(c) 
Figure 48 : images 3-D de LaN10(a),LaN20(b) et LaN22(c) 
 Nous avons montré encore une fois que le γ nano est encadré par les 
deux γ trouvés à partir d’une étude sur 17 verres du plus simple aux plus exotiques. 
 La formule de Loubet /Sneddon est une valeur asymptotique  à la valeur 
obtenue par CSM.La formule de Lawn/Howes sous-estime la valeur de γ. Il est 
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rassurant de s’apercevoir que la méthode du laboratoire est loin d’être un échec. Au 
contraire, nous sommes en mesure de trouver d’une façon assez simple, les limites 
concernant notre facteur γ qui traduit en fait la réponse du matériau à une 
déformation provoquée à charge constante. 
Afin de justifier ces propos, nous allons faire le lien sur un verre entre 
l’image obtenue par CSM et l’empreinte du Berkovitch sous une charge de 10g. 
 
                                                          (a) 
 
                                                       (b) 
Figure 49 : comparaison entre les facteurs γ (a) et image AFM de notre empreinte type 
Berkovitch 
0
0,5
1
1,5
2
2,5
0 200 400 600 800 1000 1200
γγ γγ
nombre de points
comparaison entre γ(contact), γ(L.H)et 
γ(L.S)
LaN10
g(L.H)
g(L.S)
Page | 80  
 
Si on fait une comparaison avec l’indenteur Vickers, nous trouvons le même 
type de courbe que la figure 49.a a ceci près que l’influence du bourrelet est plus 
prononcé, comme le montre la figure ci-dessous : 
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Conclusion  
 Au terme de cette étude, nous pouvons faire des conclusions sur ce 
travail. 
 Nous avons voulu par ce travail valider une méthode mise au point au 
Larmaur. Elle était d’autant plus originale qu’elle associait deux appareils de 
caractérisation, l’un concernant la mesure de la topographie d’une surface et l’autre 
permettant de mesurer la dureté du matériau étudié. Nous avons réussi à mettre en 
place trois formules concernant l’analyse de la géométrie de l’empreinte 
d’indentation conduisant à l’élaboration de deux lois empiriques reliant la qualité du 
contact au coefficient de Poisson. 
L’avènement de l’indentation instrumentée, aujourd’hui appelée 
nanoindentation, a permis de compléter cette approche. Aux vues des travaux, on 
peut déduire que cette méthode d’analyse de l’empreinte de dureté est pertinente 
même si elle demande une mise en œuvre très lourde. 
 Toutefois, cette technique est capable de mettre en évidence, selon l’arête 
étudiée, que le comportement du matériau est soit basé sur le cisaillement, soit sur 
la densification.L’analyse selon les arêtes nous révèle que la formule de 
Loubet/Sneddon est plus adaptée pour expliquer les phénomènes de « pile-up » et 
de « sinking-in ». 
 L’AFM nous donne une moitié d’éléments de réponses concernant 
l’indentation, et justifie le fait que le bourrelet important sur les faces occulte des 
réponses par l’analyse de profil. On justifie l’usage de cette méthode par les 
résultats obtenus : deux formules sur trois et une loi empirique sur deux est validée  
 La méthode développée a été confronté à la nanoindentation, technique 
couramment utilisée actuellement, et en particulier à la mesure de la raideur en 
continu. Elle nous permet d’obtenir la chronologie de l’enfoncement de l’indenteur 
pendant la charge. On s’aperçoit que, pour nos verres, le début de la formation du 
bourrelet, s’il existe, se fait au début du chargement et que nous avons des pics 
très importants de cisaillement suivi de relaxation et enfin lorsque cette étape est 
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franchie, nous avons du cisaillement (ou du glissement de motifs) de manière 
continue. 
 A ce stade des développements, il est plus judicieux de voir les deux 
techniques comme étant complémentaires. Chacune apporte des éléments de 
compréhension pour déduire les propriétés mécaniques du matériau. La 
nanoindentation a tendance à surestimer les propriétés élastiques et l’AFM au 
contraire selon l’arête et la formule utilisée nous donne une bonne corrélation avec 
les mesures faites par ultrasons. 
 Les perspectives envisageables, suite à ce travail sont :  
• à court terme :  
- d’utiliser l’approche du modèle micromécanique élaboré par le laboratoire de 
mécanique de l’UBS (voir travaux de Mr Pilvin). Celui-ci peut apporter un 
élément de réponse quant à l’influence du bourrelet dans la détermination 
de ces coefficients élastiques.  
- chercher à modéliser le comportement du verre par une approche plus 
physique qui prend en compte l’évolution du matériau : l’approche par la 
méthode quasi continuum est d’autant plus justifiée que l’échelle étudiée est 
du domaine de l’application de ce modèle. Ce modèle s’applique également 
sur les  couches minces, des fibres et des nanotubes. 
 
• à moyen terme : 
-  de faire de la nanoindentation sur la coupe et d’utiliser la microscopie 
acoustique. En effet, au niveau local, il faut vérifier l’homogénéité du module 
de Young  car on constate, lors de ses travaux, une hétérogénéité de zone 
due à des relaxations structurales et dans ce cas l’approche de la 
nanoindentation doit être revisitée. 
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• à long terme, on peut envisager une étude :   
- au Brillouin sur la coupe d’indent  afin de cartographier la zone de Hertz car 
le Raman ne donnera pas la résolution escomptée (ceci a déjà été envisagé 
avec un collègue du LimatB ) 
-  de faire une approche physique du problème (en particulier sur les , 
chemins de percolation, volume libre…).  
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Annexe1 : solution d’un problème de Boussinesq 
 
 Les grandes lignes d’approche classique pour trouver les contraintes et 
les déformations produits dans un  demi-espace élastique délimitée par la surface plane 
z=0, sous l’action de la normale  et de tractions tangentielles appliquées à une zone 
fermée de surface S, sont   comme l’indique notre figure 50 
 
 
Figure 50 : chargement sur un domaine semi-infini classique 
 Nous prenons C (ξ, η) est un point de la surface à l'intérieur de la zone de 
chargement S, tandis que A (x, y, z) est un  point dans le corps de la solide. La distance 
entre A et C est désignée par ρ.  
Distributions de tractions qx (ξ, η), qy (ξ, η) et p (ξ, η) agissent sur le secteur 
S.  
                   Boussinesq a proposé les fonctions potentielles   
R  Å ÆÇ, Éa*³ +  − ³gÇÉ 
              ¼R  Ê ÆÇ, Éa*³ +  − ³gÇÉ   
	R  Å WÇ, Éa*³ +  − ³gÇÉ 
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  ËRË  Å ÆÇ, Éa*³ + gÇÉ 
¼  Ë¼RË  Å ÆÇ, Éa*³ + gÇÉ 
	  Ë	RË  Å WÇ, Éa*³ + gÇÉ 
 Les fonctions ψ1 et ψ2sont des fonctions harmoniques solutions de 
l équation de Laplace. 
ÌR  ËRËÍ +
Ë¼R
ËÎ +
Ë	R
Ë  
Ì  ËËÍ +
Ë¼
ËÎ +
Ë	
Ë  
Love a montré que les déplacements ux,uy,uz en chaque point A du solide 
peut s’exprimer à partir des fonctions ci-dessous :  
K  1 + 2J 2
Ë
Ë −
Ë	
ËÍ + 2
ËÌR
ËÍ − 
ËÌ 
ËÍ  
K  1 + 2J 2
Ë¼
Ë −
Ë	
ËÎ + 2
ËÌR
ËÎ − 
ËÌ 
ËÎ  
K   1 + 2J 
Ë	
Ë + 1 − 2Ì − 
ËÌ 
ËÍ  
où  E et ν sont respectivement le module d'Young et Coefficient de Poisson 
du demi-espace élastique. Les déplacements  ayant été trouvé, les contraintes  peuvent 
être calculées à partir de la loi de Hooke.  
                   Sous l'action d'une simple pression normale p (ξ, η), qui se produit dans un 
contact avec  frottement,  les équations ci-dessus  vont  être simplifiées (F1 = F = G1 = 
G = 0).  
                   Nous considérons maintenant le problème de l’indenteur Boussinesq-Love 
qui concerne le frottement de contact entre un  demi-espace élastique et un cône rigide 
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comme indiqué dans la figure 51.  
 
 
 
Figure 51 : contact de Boussinesq-Love entre un cône rigide et un domaine semi-infini élastique 
Sur la base de la théorie de Boussinesq de potentiel, Love a évalué la pression de 
contact p(s) sur la face du cône et la charge P en fonction du déplacement  δ: 
W  21 −   ¡¢e%L ,2¡¢ b
%
f 
`  8J1 −   e%LÏ  
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Annexe 2 : Les principaux  résultats sur le traitement d’images en AFM 
Si nous prenons l’exemple d’une fibre de PLA découpée à l’ultra microtome 
et posée sur une feuille de Mica (cf. Figure 52), nous voyons que la feuille est loin 
d’être plane. 
 
Figure52 : image brute de  film PLA posé sur du mica. On a reconstruit l’image en 3-D 
Nous donnons les images telles que nous les voyons en fonction du traitement 
employé (cf. figure 52) et ensuite le bilan  avec les équations selon les ordres du 
flatten.  
Le traitement « flatten »
Exemple simple d’une image plane 
un film de polymère déposé sur du mica
Image brute Flatten ordre 0 Flatten ordre 1
Exemple simple d’une image plane 
un film de polymère déposé sur du mica
Image brute Flatten ordre 2 Flatten ordre 3
 
Figure 52 : images avec profils selon qu’il s’agisse de l’image brute, de l’image traitée selon flatten  
ordre 0, 1, 2,3. 
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équation 
 
Flatten0 
 
Flatten1 
 
Flatten2 
 
Flatten3 
 
 
 
Image brute 
  
 
 
Y=-0.0082X-11.178 
 
 
 
Y=-0.0003X2+0.0668X-
14.403 
 
 
 
Y=-8E-07X3+3E-
05X2+0.0336X-
13.686 
 
 
 
Flatten 
microscope 
  
 
 
Y=4E-07X-4E-05 
 
 
 
Y=-2E-09X2+7E-07X-
4E-05 
 
 
 
Y=-7E-10X3+9E-
08X2+1E-05X-
0.0037 
 
 
 
Flatten calculé 
 
 
 
Zbrute-<Z> 
= Zbrute- 
5,291461E-05 
 
 
 
 
Zbrute-(aX+b) 
=4E-07X-4E-05 
 
 
Zbrute-(aX2+bX+c) 
=2E-05X2-
0.005X+1.0223 
 
 
Zbrute-
(aX3+bX2+cX+d) 
= 
Zbrute-(-8E-07X3+3E-
05X2+0.0336X-
13.686) 
Tableau 15 : mise en évidence de la fonction « flatten » 
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Si nous reprenons  notre  exemple très simple, un film de PLA, pour 
observer l’action du traitement sur un plan,  nous trouvons que le plane fit selon le 
plan XY est un juste compromis entre  la plan X et le plan  Y. 
 
 
 
 
 
 
 
Figure53 : profils des différents plans moyens 
 
Comme pour l’autre traitement, nous donnons les images telles que nous 
les voyons en fonction du traitement employé (cf. figure 54) et ensuite le bilan  avec 
les équations selon les ordres du plane fit. 
Le traitement « Planefit »
Exemple simple d’une image plane 
un film de polymère déposé sur du mica
Image brute Planefit ordre 0 Planefit ordre 1 Exemple simple d’une image plane 
un film de polymère déposé sur du mica
Image brute Planefit ordre 2 Planefit ordre 3
 
Figure 54 : images avec profils selon qu’il s’agisse de l’image brute, de l’image traitée selon plane fit  
ordre 0, 1, 2,3. 
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Tableau 16 : mise en évidence traitement « plane fit » 
 
 
équation 
 
Plane fit 0 
 
Plane fit 1 
 
Plane fit2 
 
Plane fit 3 
 
 
 
Image brute 
  
 
 
Y=-0.0082X-11.178 
 
 
 
Y=-0.0003X2+0.0668X-
14.403 
 
 
 
Y=-8E-07X3+3E-
05X2+0.0336X-
13.686 
 
 
 
Plane fit 
microscope 
  
 
 
Y=-0.0067X-10.939 
 
 
 
Y=-0.0001X2+0.0511X-
6.3307 
 
 
 
Y=-1E-7X3+5E-
05X2-0.0013X-
1.3151 
 
 
 
Plane fit 
 calculé 
 
 
 
Zbrute-<Z> 
= Zbrute- 
5,291461E-05 
 
 
 
 
Zbrute-(aX+b) 
=-0.0068X-11.022 
 
 
Zbrute-(aX2+bX+c) 
=-0.0001X2+0.0467X-
5.431 
 
 
Zbrute-
(aX3+bX2+cX+d) 
= 
-1E-07X3+5E-05X2-
0.0018X-1.1025 
 • Cas de la marche 
Pour notre marche qui est en fait un détail de notre grille de calibration, on trouve  
les résultats suivants : 
Figure 55 : image brute et images traitées par flatten selon ordre
 
Figure56 : détermination des zones sur le profil
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image brute
flatten0
 2 
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Si nous regardons de plus près chaque zone et que nous fassions un calcul de régression  (cf. Figure 57), on s’aperçoit 
que le flatten 0 est juste un offset que l’on retranche à chaque ligne de l’image brute dans la zone  non exclue. 
                              (a)                                                                                                      (b) 
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Figure 57 : détails des calculs dans les différentes zones  pour un flatten0 (a) et pour un flatten 1 (b) 
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Remarque : on a le même tilt dans chaque zone  mais les offsets sont différents 
 En résumé 
 le flatten1 permet de ramener dans le plan de référence l’image brute. 
Pour le  «  plane fit », on résume les différentes figures  
Le traitement «Plane fit »
Exemple simple d’une image plane 
d’une marche de calibration
Image brute Plane fit ordre 0 Plane fit ordre 1
Figure 58: image brute et images traitées par plane fit  selon ordre 0 et 1 
 
 
 (a)                                                                                              
 
Figure 59 : détails des calculs dans les différentes zones  pour un plane fit 0 (a) et pour un plane fit  1 (b)
 
(b) 
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Avec ces courbes, nous voyons que le planefit1 ramène dans un plan horizontal la 
ligne et l’augmente d’un offset. 
Conclusion partielle sur le planefit : 
L’ordre1 ramène dans un plan horizontal la ligne. Il conserve les hauteurs, donc il 
est potentiellement la solution à ce problème de hauteur. C’est celui-là que nous 
garderons.
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Annexe3: résultats AFM 
 Verre LaN0 : 
Arête 1
 
Figure 60: image AFM, profil et mesure selon l’arête1 
Arête 2
 
Figure 61: image AFM, profil et mesure selon l’arête2 
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Face 1
 
Figure 62: image AFM, profil et mesure selon la face1 
 
Face 2
 
Figure 63: image AFM, profil et mesure selon la face2 
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On peut résumer le tout dans les tableaux suivants : 
arete1         
ut up ue 2a   
0,55 0,39 0,16 3,82 image1 
0,55 0,36 0,19 3,88 image2 
0,46 0,27 0,19 3,22 image3 
0,57 0,28 0,29 4.00 image4 
0,41 0,17 0,24 2,85 image5 
0,51 0,29 0,21 3,56  MOYENNE 
arete2         
ut up ue 2a   
0,62 0,38 0,24 4,33 image1 
0,59 0,28 0,30 4,11 image2 
0,60 0,27 0,33 4,22 image3 
0,48 0,27 0,21 3,37 image4 
0,60 0,26 0,34 4,23 image5 
0,58 0,30 0,29 4,05  MOYENNE 
Tableau 17: résultats selon les arêtes 
 
face1         
ut up ue 2a   
0,45 0,31 0,13 3,13 image1 
0,42 0,28 0,14 2,94 image2 
0,43 0,26 0,16 3.00 image3 
0,40 0,23 0,16 2,76 image4 
0,44 0,26 0,18 3,07 image5 
0,43 0,27 0,16 2,98  MOYENNE 
          
face2         
ut up ue 2a   
0,44 0,29 0,15 3,10 image1 
0,46 0,25 0,20 3,20 image2 
0,44 0,27 0,16 3,11 image3 
0,38 0,25 0,29 2,69 image4 
0,39 0,23 0,16 2,76 image5 
0,42 0,26 0,19 2,97  MOYENNE 
Tableau18 : résultats selon les faces 
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 Verre LaN10 : 
Arête 1
 
Figure 64: image AFM, profil et mesure selon l’arête 1 
 
Arête 2
 
Figure 65: image AFM, profil et mesure selon l’arête 2 
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Face 1
 
Figure 66: image AFM, profil et mesure selon la face1 
 
Face 2
 
Figure 67: image AFM, profil et mesure selon la face 
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On peut résumer les différentes valeurs dans un tableau : 
          
arete1         
ut up ue 2a   
0,50 0,28 0,22 3,53 image1 
0,64 0,28 0,35 4,47 image2 
0,45 0,26 0,18 3,12 image3 
0,62 0,26 0,36 4,34 image4 
0,54 0,29 0,24 3,77 image5 
0,55 0,28 0,27 3,84  MOYENNE 
face1         
ut up ue 2a   
0,45 0,29 0,15 3, 64 image1 
0,42 0,28 0,14 2.97 image2 
0,40 0,26 0,16 2,86 image3 
0,40 0,25 0,15 2,83 image4 
0,40 0,24 0,16 2,86 image5 
0,42 0,26 0,15 2,94  MOYENNE 
          
 
          
arete2         
ut up ue 2a   
0,60 0,24 0,36 4,23 image1 
0,51 0,28 0,23 3,61 image2 
0,53 0,25 0,29 3,75 image3 
0,50 0,26 0,231 3,50 image4 
0,44 0,26 0,18 3,08 image5 
0,52 0,26 0,27 3,63  MOYENNE 
face2         
ut up ue 2a   
0,32 0,27 0,05 2,22 image1 
0,44 0,29 0,15 3,07 image2 
0,41 0,27 0,13 2,86 image3 
0,44 0,26 0,18 3,07 image4 
0,36 0,26 0,10 2,51 image5 
0,39 0,27 0,12 2,74  MOYENNE 
          
Tableau19: résultats selon les faces et les arêtes 
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 Verre LaN20 : 
Arête 1
 
Figure 68: image AFM, profil et mesure selon l’arête 1 
Arête 2
 
Figure 69: image AFM, profil et mesure selon l’arête 2 
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Face 1
 
Figure 70: image AFM, profil et mesure selon la face1 
 
Face 2
 
Figure 71: image AFM, profil et mesure selon la face2 
Page | 106  
 
 
 
On résume les données dans les tableaux suivants : 
          
arete1         
ut up ue 2a   
0,58 0,25 0,32 4,07 image1 
0,54 0,28 0,26 3,82 image2 
0,60 0,26 0,34 4,23 image3 
0,46 0,17 0,29 3,21 image4 
0,58 0,26 0,32 4,06 image5 
0,55 0,248 0,30 3,88  MOYENNE 
arete2         
ut up ue 2a   
0,54 0,25 0,29 3,78 image1 
0,52 0,25 0,32 3,66 image2 
0,55 0,27 0,27 3,83 image3 
0,54 0,16 0,38 3,79 image4 
0,44 0,25 0,20 3,10 image5 
0,52 0,23 0,29 3,63  MOYENNE 
 
face1         
ut up ue 2a   
0,41 0,25 0,16 2,9 image1 
0,43 0,23 0,19 3,03 image2 
0,42 0,24 0,18 3.00 image3 
0,38 0,18 0,19 2,68 image4 
0,37 0,23 0,13 2,58 image5 
0,40 0,23 0,18 2,84  MOYENNE 
face2         
ut up ue 2a   
0,39 0,25 0,14 2,72 image1 
0,40 0,25 0,16 2,86 image2 
0,45 0,24 0,21 3,20 image3 
0,39 0,18 0,21 2,72 image4 
0,37 0,24 0,13 2,62 image5 
0,40 0,23 0,17 2,82  MOYENNE 
          
Tableau 20 : résultats selon les faces et les arêtes 
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 Verre  LaN22 : 
Arête 1
 
Figure 72: image AFM, profil et mesure selon l’arête1 
Arête 2
 
Figure 73: image AFM, profil et mesure selon l’arête2 
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Face 1
 
Figure 74: image AFM, profil et mesure selon la face1 
 
Face 2
 
Figure 75: image AFM, profil et mesure selon la face2 
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On rassemble l’ensemble dans les tableaux suivants : 
          
arete1         
ut up ue 2a   
0,6 0,23 0,37 4,20 image1 
0,56 0,14 0,42 3,94 image2 
0,57 0,36 0,20 4.00 image3 
0,57 0,22 0,36 4.00 image4 
0,54 0,17 0,37 3,79 image5 
0,57 0,22 0,34 3,98  MOYENNE 
arete2   
ut up ue 2a   
0,48 0,23 0,25 3,37 image1 
0,51 0,19 0,31 3,57 image2 
0,51 0,21 0,30 3,55 image3 
0,53 0,22 0,30 3,71 image4 
0,66 0,18 0,48 4,64 image5 
0,54 0,21 0,33 3,77  MOYENNE 
 
face1         
ut up ue 2a   
0,40 0,20 0,20 2,80 image1 
0,44 0,20 0,24 3,06 image2 
0,37 0,22 0,15 2,63 image3 
0,42 0,23 0,19 2,97 image4 
0,39 0,20 0,20 2,72 image5 
0,40 0,21 0,20 2,84 MOYENNE  
face2   
ut up ue 2a   
0,38 0,23 0,15 2,67 image1 
0,40 0,18 0,22 2,86 image2 
0,40 0,22 0,18 2,80 image3 
0,40 0,24 0,16 2,80 image4 
0,410 0,12 0,30 2,89 image5 
0,40 0,20 0,21 2,80  MOYENNE 
Tableau 21 : résultats selon les faces et les arêtes 
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 Verre LaN24 : 
 
Arête 1
 
Figure 76: image AFM, profil et mesure selon l’arête1 
 
Arête 2
 
Figure 77: image AFM, profil et mesure selon l’arête2 
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Face 1
 
Figure 78: image AFM, profil et mesure selon la face 1 
 
Face 2
 
Figure 79: image AFM, profil et mesure selon la face 2 
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On résume les résultats dans les tableaux : 
arete1         
ut up ue 2a   
0,57 0,22 0,35 4.00 image1 
0,53 0,16 0,37 3,75 image2 
0,56 0,23 0,33 3,93 image3 
0,59 0,17 0,41 4,14 image4 
0,53 0,22 0,31 3,73 image5 
0,56 0,20 0,35 3,90  MOYENNE 
arete2   
ut up ue 2a   
0,54 0,25 0,29 3,76 image1 
0,55 0,14 0,41 3,83 image2 
0,45 0,20 0,24 3,14 image3 
0,54 0,25 0,28 3,75 image4 
0,40 0,25 0,15 2,81 image5 
0,49 0,22 0,27 3,46  MOYENNE 
 
face1         
ut up ue 2a   
0,47 0,24 0,23 3,29 image1 
0,54 0,15 0,40 3,83 image2 
0,36 0.19 0,17 2,55 image3 
0,46 0,24 0,21 3,22 image4 
0,49 0,24 0,25 3,45 image5 
0,47 0,21 0,25 3,27 MOYENNE  
face2   
ut up ue 2a   
0,43 0,25 0,18 3.00 image1 
0,50 0,16 0,34 3,53 image2 
0,40 0,22 0,18 2,83 image3 
0,40 0,24 0,16 2,86 image4 
0,43 0,11 0,32 3,04 image5 
0,43 0,19 0,24 3,05  MOYENNE 
 
Tableau 22 : résultats selon les faces et les arêtes 
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Annexe 4 : publication 1 
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 Annexe 5: Publication 2 
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